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1. MATERIAL I METODYKA BADAN

1.1. Metodyka badan

Badania  strukturalne nanoczastek wykonano przy uzyciu mikroskopu
skanigowo-transmisyjnego STEM HD-2300A o napieciu przyspieszajacym 200kV z dzialem
typu FEG z emiterem Schotkiego, ktory taczy w sobie cechy mikroskopu skaningowego oraz
mikroskopu transmisyjnego. Wykorzystanie mikroskopu skaningowo-transmisyjnego STEM
umozliwia pelny opis struktury, za pomoca detektorow: SE, EDS, HAADF, TE. Do
obserwacji struktury nanoczastek wykorzystano detektor TE w trybie pracy NORMAL
i HREM.

PARAMETRY MIKROSKOPU:
= Dzialo FEG (emiter Schotkiego)

= Napiecie przyspieszajace — 120kV, 200kV

= Zdolno$¢ rozdzielcza 0.204 nm (dla polikrystalicznego zlota)
Powigkszenia w zaleznosci od trybu pracy: NORMAL — 1 500 x (Low Mag) i 1 000 000 x
(Normal Mag) HREM — 2 000 000 x, UHREM - 5 000 000 x.

Metodyka wykonywania obliczen stereologicznych:

Pomiaréw wielko$ci nanoczastek w badanych probkach dokonano przy pomocy
komercyjnych programéw AnalySIS oraz Metllo. Detekcji nanoczastek dokonano
wykorzystujac przeksztalcenia morfologiczne obrazu, w wyniku czego uzyskano ich binarny
obraz. Zastosowana zautomatyzowana procedura pomiaru gwarantuje wyeliminowanie
subiektywnego wplywu pracy czlowieka na otrzymany wynik. Za miar¢ wielkosci
nanoczastek przyjeto: pole powierzchni plaskiego ich przekroju A oraz srednice D.

1.2. Material do badan

Do badan strukturalnych wykorzystano nanoczastki w postaci zawiesin:

e Ag - probki o stezeniu nanoczastek 250ppm oraz 1000ppm,
e Ag/Sil, — prébka o stezeniu nanoczastek 25ppm,
e Ag/Zn0 — probka o stezeniu nanoczastek 25ppm,
e Au - probka o stezeniu nanoczastek 25ppm,
e Au/Ag - probka o stezeniu 25ppm/S50ppm.
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2. WYNIKI BADAN
2.1. Badania mikrostruktury (STEM)

Na rysunkach od 1 do 5 przedstawiono mikrostruktury badanych nanoproszkéw. Badania
przeprowadzono przy uzyciu mikroskopu skaningowo-transmisyjnego STEM przy uzyciu detektora
TE w trybie pracy NORMAL i HREM. Przeprowadzona analiza mikrostruktury badanych probek

pozwolita na ujawnienie nanoczastek o roznej wielkosci i morfologii (rys.1-5).

1. Nanoczastki Ag

Rys. 1. Mikrostruktura Nanoczastek Ag
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2. Nanoczgstki Ag/Zn0
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Rys. 2. Mikrostruktura Nanoczastek Ag/Zn0
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3. Nanoczastki Au/Ag
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Rys. 3. Mikrostruktura Nanoczastek Au/Ag
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4. Nanoczastki Ag/Si0,
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Rys. 4. Mikrostruktura Nanoczastek Ag/Si0,
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5. Nanoczastki Au

Rys. 5. Mikrostruktura Nanoczastek Au
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2.2. IloSciowa ocena mikrostruktury Nanoczgstek

2.2.1. Analiza czastek Nano Zlota Au — zdjecie nr 1
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Analiza czastek Nano Zlota Au — zdjecie nr 2
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2.2.2. Analiza czgstek Nano Zlota i Nano Srebra Au/Ag

Analiza czastek Nano Zlota Au — zdjecie nr 1
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Analiza czgstek Nano Srebra Ag — zdjecie nr 1
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Analiza czgstek Nano Zlota Au — zdjecie nr 2
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Analiza czastek Nano Srebra Ag — zdjecie nr 2
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2.2.3. Analiza czgstek Nano Srebra z Nano Krzemem Ag/SiO,

Analiza czgstek Nano Krzemu SiO,
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Analiza czgstek Nano Srebra Ag
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Podsumowanie

Przeprowadzone badania potwierdzaja $rednia wielkosé nanoczastek w poszczegdlnych zawiesinach

na poziomie:

Ag/SiO:

Au

Aw/Ag

rozmiar

5 nm

8 nm /247 nm

8 nm

14 nm /5 nm

KATOWICE, Czerwiec 2013
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